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1. INTRODUCAO

A sintese por combustdao em solucao (SCS) € um meétodo frequentemente
utilizado para a preparacao de pos altamente puros e homogéneos, especialmente
aplicados na obtencdo de pds nanocristalinos. A SCS faz uso de sais reagentes
oxidantes (nitratos metalicos) e reagentes redutores (combustiveis solUveis em agua,
tal como a glicina). As propriedades microestruturais de materiais com elevada
densificacdo nao dependem apenas do diminuto tamanho das particulas das
matérias-primas, mas sim de uma combinacao de fatores, que envolvem a
aglomeracdo das particulas, distribuicdo do tamanho de poros, parametros de
sinterizacao e impurezas @,

2. OBJETIVOS

Avaliar o Nb,O; como aditivo para o aprimoramento da densificagao da Al,O,
diminuindo sua temperatura e tempo de sinterizacdo atraves do método de
combustao em solucao.

3. MATERIAIS E METODOS
3.1 Sintese da AIZOg-a
bico de Bunsen — combustao

Combustao em Solucéao

|
1 espontanea (po esponjoso)

Homogeneizacao em

Al(NO,);.9H,0
Vetec Quimica, 98% P.A.

H,O deionizada (5mL)
Proporcéao deficiente em combustivel

-33,3%) — teor )
NH,CH,COOH (glicina) (-33,3%) — teoria dos propelentes

Synth Quimica, 98,5% P.A g Calcinagéo (1100°C/1h)

4.2 Difracao de Raios X (DRX)

Obtencao da fase a da Al,O,
3.2 Preparacao das Amostras

Tabela I. Distribuicdo do tamanho de particulas e area superficial especifica das
matérias-primas.

Area superficial

D D D D_ ..

Material 2 = 20 o especifica
(Lm) (Lm) (kM) (Lm) e

ALO, 0,9 5,7 18,6 8,1 160,7
Nb,O. 7,4 26,3 46,7 26,9 4,3
Al,O; obtida por Nb,Ox
COMBUSTAO em
SOLUCAO CBMM (HP311 98,5% P.A.)

1 a5% m/m Nb,O.

HOMOGENEIZA(;AO: 30 min
Moinho de bolas tipo planetario

SINTERIZACAO
500°C/1h + 1500°C/2h
Taxa de aquecimento: 2,5°C.min‘!

PRENSAGEM UNIAXIAL
(60 MPa) — 8% PVA

pastilhas 0,8 cm x 0,1 cm

CARACTERIZACAO
Area Superficial: Quantachrome NOVA 1000e
Tamanho de particula laser: CILAS 1180
DXR: Philips X’Pert MPD 0,17°/s (fases)
0,002°/s (tamanho de cristalito) — single-line
(hkl) (104) e (110) da Al,O4
MEYV: Hitachi, TM3000

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Densificacao da Al,O; Sinterizada
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Figura 1. Densidade relativa (a), densidade aparente e porosidade aparente (b) em
funcéo da fragcdo massica de Nb,O..

Aumento da densidade relativa e aparente e diminuicdo da porosidade
aparente com o aumento do teor de Nb,O. devido a formacéo de interface
AlL,O;.2Nb,O. que e dependente da temperatura, ou seja, termicamente
ativada, mesmo com diferenca no tamanho dos céations Al3* e Nb>* @),

(%) @1usiedy apepisolod

alumina calcinada 1100°C/60min

I JLJ i ﬁj

Padrao ICDS 01-075-1862 para AL O,-a

I VO T Y

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
Posicao 20

Formacao da fase a da
AlLO; a partir do po
obtido por combustéo
em solucao e calcinado
a 1100°C por 1h.

Intensidade (u.a.)

Figura 2. Difratograma de raios X do po obtido via
combustao em solucao apoés calcinacao a 1100°C
por 60 min.

4.3 Microscopia Eletronica de Varredura
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Figura 3. Microestrutura por MEV das amostras de Al,O; sintetizada contendo (a)
e (b) 0%, (c) e (d) 3%, (e) e (f) 4% e (g) e (h) 5% de Nb,O, (2000x e 8000x).

Aumento no crescimento de grao, particulas aglomeradas, porosidade aberta,
fases minoritarias (pontos brancos).

5. CONCLUSOES

Com base nos resultados apresentados, concluiu-se que o Nb,O; promoveu

uma melhor sinterizacao da Al,O,, tanto melhor quanto maior a concentragao
utilizada, possibilitando a obtencéo de materiais com densidades relativas de
90%.
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